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ｙｉｅｌｄｓａｎｄｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ，ｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｔｈｅｍｏｌａｒ
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ｔｉｍｅｉｓ４ｈ．Ｗｉｔｈｔｈｅｃｏｎｔｉｎｕｉｎｇｐｒｏｌｏｎｇａｔｉｏｎｏｆｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ，
ｔｈｅｙｉｅｌｄｂｅｃａｍｅｔｏｄｅｃｒｅａｓｅｓｌｉｇｈｔｌｙｗｈｉｃｈｍａｙｂｅｄｕｅｔｏｔｈｅ
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ｒａｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｙｉｅｌｄａｎｄｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓｉｎｖｅｓ
ｔｉｇａｔｅｄａｎｄｓｕｍｍａｒｉｚｅｄｉｎＦｉｇ．２．Ｆｒｏｍ Ｆｉｇ．２，ｉｔｉｓｃｌｅａｒｔｈａｔ
ｔｈｅｙｉｅｌｄｏｆ２，４，５ｔｒｉｎｉｔｒｏｉｍｉｄａｚｏｌｅｉｎｃｒｅａｓｅｓａｓｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｉｎｃｒｅａｓｅｓａｎｄｔｈｅｒｅｉｓａｍａｘｉｍｕｍｗｈｅｎｔｈｅｒｅａｃ
ｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｉｓ１２０℃．Ｗｉｔｈｔｈｅｃｏｎｔｉｎｕｉｎｇｉｍｐｒｏｖｅｍｅｎｔ
ｏｆｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｔｈｅｙｉｅｌｄｂｅｃａｍｅｔｏｄｅｃｒｅａｓｅ
ｓｈａｒｐｌｙ．Ｔｈｉｓｍａｙｂｅｃａｕｓｅｄｂｙｔｈｅｓｉｄｅｒｅａｃｔｉｏｎｓｏｒｔｈｅ２，４，
５ｔｒｉｎｉｔｒｏｉｍｉｄａｚｏｌｅｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｙｉｅｌｄｉｎｇａｎｙｏｔｈｅｒｂｙｐｒｏｄ
ｕｃｔｓｗｈｅｎｔｈｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓａｂｏｖｅ１２０℃．
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　　Ｕｎｄｅｒｔｈｅｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ４ｈ，ｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍ
ｐｅｒａｔｕｒｅ１２０℃，ｔｈｅｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｂｅｔｗｅｅｎｙｉｅｌｄａｎｄｍｏｌａｒｒａｔｉｏ
ｏｆ４ｎｉｔｒｏｉｍｉｄａｚｏｌｅａｎｄ６５％ ＨＮＯ３／ＡｃＯＨ ｗａｓｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ
ａｎｄｓｕｍｍａｒｉｚｅｄｉｎＦｉｇ．３．Ｉｔｉｓｆｏｕｎｄｔｈａｔｔｈｅｙｉｅｌｄｏｆ２，４，５
ｔｒｉｎｉｔｒｏｉｍｉｄａｚｏｌｅｉｎｃｒｅａｓｅｓａｓｔｈｅｍｏｌａｒｒａｔｉｏｏｆ４ｄｉｎｉｔｒｏｉｍｉｄ
ａｚｏｌｅａｎｄ６５％ ＨＮＯ３／ＡｃＯＨｉｎｃｒｅａｓｅｓｔｏｔｈｅｍａｘｉｍｕｍｗｈｅｎ
ｎ（４ｎｉｔｒｏｉｍｉｄａｚｏｌｅ）∶ｎ（６５％ ＨＮＯ３）∶ｎ（ＡｃＯＨ）＝１∶３０∶３０．
Ｗｉｔｈｔｈｅｃｏｎｔｉｎｕｉｎｇｉｎｃｒｅａｓｅｏｆｔｈｅｍｏｌａｒｒａｔｉｏ，ｎｏｉｍｐｒｏｖｅ
ｍｅｎｔｏｆｔｈｅｙｉｅｌｄｗａｓｏｂｓｅｒｖｅｄ，ｗｈｉｃｈｉｎｄｉｃａｔｅｓｔｈａｔｉｔｈａｓ
ｒｅａｃｈｅｄａｃｈｅｍｉｃａｌｅｑｕｉｌｉｂｒｉｕｍａｔｔｈｉｓｐｏｉｎｔ．
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　　Ｒｅｓｕｌｔｓｉｎｄｉｃａｔｅｓｔｈａｔｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｉｓｔｈｅｍｏｓｔ
ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｉｍｐａｃｔｆａｃｔｏｒｉｎｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎａｎｄｔｈｅｏｐｔｉｍｉｚｅｄｃｏｎ
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ｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ１２０℃，ａｎｄｔｈｅｍｏｌａｒｒａｔｉｏｏｆｎ（４ｎｉｔｒｏｉｍｉｄ
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３．２　Ｈｉｇｈｌｉｇｈｔｓ
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一锅法合成２，４，５三硝基咪唑

金兴辉，胡炳成，刘祖亮，吕春绪
（南京理工大学化工学院，江苏 南京 ２１００９４）

摘　要：以４硝基咪唑为原料，用 ＨＮＯ３／ＫＩ／ＡｃＯＨ作为硝化体系，通过一锅法制备了２，４，５三硝基咪唑，用
１ＨＮＭＲ，ＩＲ，ＭＳ以

及元素分析对其结构进行了表征。优化了反应路线，结果表明，在反应时间 ４ｈ，反应温度为 １２０℃，ｎ（４硝基咪唑）∶ｎ（６５％
ＨＮＯ３）∶ｎ（ＡｃＯＨ）＝１∶３０∶３０条件下，目标化合物产率高达８０．６％。
关键词：有机化学；一锅法合成；４硝基咪唑；硝化；２，４，５三硝基咪唑
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